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6 Frankfurt am Main, Weiss frauenstrasse 9 


Verfahren zum Konstanthalten der Teilchen- ** O 

feinheit von Rus sen im Furnace - Prozcss 


Die Erfindung betrifft ein Verfahren zum Konstanthalten 
einer gewiinschten, durch die Jodadsorption charakterisier- 
ten Teilchenf einheit von Russen bei Herstellung im Furnace- 
Prozess. 

Der grosste Teil des heutigen Russbedarfs wird durch Pier- 
stellung nach dem Furnace Russprozess gedeckt. Dieser 
zeichnet sich dadurch aus, dass in geschlossenen, ausge- 
mauerten Of en Brenngas, Verbrennungsluf t und Russrohstoff 
in geeigneten Einsatzmengen mit Luf tunterschuss so zur 
Reaktion gebracht werden, dass die gevunschte Russqualitat 
entsteht. Den wesentlichsten Beitrag fur den entstehenden 
Russkohl ens toff erbringt dabei der eingespritzte Russroh- 
stoff, welcher normalerweise ein £)1 mit hohem Aromat enge- 
halt darstellt. Der Russ fallt dabei als Suspension in 
einem noch brennbaren Abgas an. Typische Of enrussabgase 
enthalten ausser Wasserdampf noch Stickstoff , Wasserstoff , 
Kohlenmonoxid, Kohlendioxid, Methan und Acetylen. 

Als Hauptmerkmal der Feinheit eines Russes wird seine 
Oberf lachengrosse angesehen. Im technischen Gebrauch und 
in Spezifikationen, die zwischcn Hers teller und Verbraucher 
fur die Bestimmung von Feinheit und Oberf lachengrosse des 
Russes abgestimmt vurden, hat sich die Jodadsorptionszahl 
des Russes eingefiihrt (ASTM D 1510 - 65, DIN - Entvurf 
53 582). 

Ura einen Russ mit bestimmter Jodadsorptionszahl herzustel- 
len, muss das Verhaltnis des Oxydationsmittels (luft- oder 
sauerstoffhaltiges Gas) zu den breiuibaren Bestandteilen 
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(Brenngas und Rassrohs toff) richtig eingestellt werden. Bei 
Erhohung des Vernal tnisses zvischen Verbrennungsluf t und 
der Summe von Brenngas und Russronstoff steigt die Russfein- 
heit und die Jodadsorptionszaiil des Russes an; bei Erniedri- 
gung des Verhaltnisses zwischen Verbrennungsluf t und der 
Summe von Brenngas und Russronstoff sinkt die Teilchenf ein- 
heit und die Jodadsorptionszaiil des hergestellten Russes ab, 

Bei der kommerziellen Russherstellmig koramt es dann darauf 
an, Russe einer bestimmten, raoglichst gleichbleibenden Teil- 
chenf einheit und damit gleichbleibender Jodadsorptionszaiil 
herzustellen. Aus diesem Grunde wird bei den Russherstellern 
ein erheblicher Aufwand zur gieichbleibenden Dosierung der 
Betriebsstoff e Brenngas, Verbrennungsluf t und Russronstoff, 
getrieben. 

In der Praxis lasst es sich aber nicht vermeiden, dass immer 
wieder Schwankungen in der RussqualitSt auftreten. Ursachen 
hierfiir liegen zura Bei spiel in And e run gen der Temp eratur 
und der Feuchtigkeit der fiir den Prozeas angesaugten Ver- 
bs*eim r::>gsluf t • Aber auch andere Faktoren konnen storen. So 
koiiiien durch geringste Ablagerungen an den Staublenden fiir 
die Brenngas-, Verbrennungsluf t- und Russronstoff- Mengen- 
messungen jinderungen der Messwerte und damit der eingegebenen 
Mengen auftreten. Auch durch Schvankungen in der Temperatur 
des Russronstoff s werden Anderungen an dessen Menge bewirkt. 
Meist wird auch zur Verbesserung der Wirtschaf tlichkeit die 
fiir den Prozess vorgesehene Verbrennungsluf t in Rohrenaus- 
tauschern vorgevarmt. Innerhalb dieser Rohren lauft das russ- 
haltige Gas im Gegenstrom und kiihlt sich dabei ab. Dabei bil- 
den sich haufig Russ ablagerungen auf den Warmeaust au s cher- 
rohren, was die Warmeubertragung infolge der isolierenden 
Wirkung des Russes verringert* Als Ergebnis erhalt man eine 
Veranderung der Temperatur der vorgewarmten Luft, und zwar 
auch dann, wenn die angesaugte Kaltluft eine konstante Tem- 
peratur aufweist. Ahnliche Effekte konnen aber auch durch 
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Regen.Nachtablciihlung und ahnlJche Einfliisse auftreten; bc- 
sonders Freiluf tanlagen konnen davon betroffen sein. 

Schlieplich kann oftauch die Gleichmassigkeit der chemischen und 
physikalischen Zusaraniensetzung der zu verwendenden Betriebsstof re 
kritisch sein. So muss bei der Herstellung von Purnace-Russ hau- 
fig Raffineriegas als Brenngas eingesetzt werden. Dieses Gas 
weist sowohl in seinem Heizwert als aucli in seinem Verbrennungs- 
luftbedarf von Zeit zu Zeit raerkliche Schwankungen auf . 

Aus vorstehend bescliriebenen Griinden werden also genannte Stor- 
quellen immor wieder wirksam, wodurch unerwiinschte Schwankungen 
in den Jodadsorptionszahlen des hergestellten Russes resultieren. 
Man. liat sich bisher dagegen beholfen, von Zeit zu Zeit die Jod- 
adsorption des hergestellten Russes im Labor zu bestimraen und 
entsprechend den auftretenden Abweichungen dann Korrekturen an 
den eingesetzten Betriebsstof fen vorzunehraen. Diese Massnahmen 
erfordern viel Zeit, da eine Rupprobe zunachst aus der Produk- 
tionsanlage in ein Laboratorium gebracht , dort untersucht und 
dann der ermittelte Vert an die Anlage zuriickgemeldet verden 
muss. Bei Anlagen rait hohera Russausstoss kann in der Zwischen- 
zeit aber schon eine grosse Menge ausserhalb der Spezif ikation 
liegenden, also unbrauchbaren Russes angefallen sein. Noch gros- 
ser sind die Schwierigkeiten beim Anfahren eine Furnace-Russ- 
anlage. Bis die Produktion mit Hilfe von laborteclinischen Russ- 
untersuchungen richtig eingestellt ist, sind oft erhebliche 
Mengen von Abfallruss angefallen, 

Der Erfindung liegt daher die Aufgabe zugrunde, ein Regelver- 
f ahren zum laufenden Konstanthalten einer gewiinschten Teilchen- 
feinheit von Russen bei Herstellung im Furnace-Prozess zu schaffen. 

Es wurde nun iib err as chenderwe i s e gefunden, dass die nach der 
Jodadsorptionsmethode ermittelte Teilchenf einheit der Russe 
dem Methan- und Acetylengehalt des den Furnace-Reaktor ver- 
lassenden AbgaseS umgekehrt proportional und dera Kohleninonoxid- 
gehalt dieses Abgases direkt proportional ist. 
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Die Erfindung betrifft demgemass ein Verraliren zum Konstant- 
halten einer gewiinschten 5 durch die Jodadsorptioii charak- 
terisierten Teilchenf einheit von Russen bei Herstellung ira 
Furnace- Pro zess durch laufende quantitative, ultrarotspck- 
troskopische Analyse des Abgases aus dem Reaktor auf die 
Komponenten Methan und/oder Acetylen oder Kohlennionoxid, 
und analysenabhangige , beziiglich Methan- und Acetylenmess- 
grosse umgekehrt proportionale, beziiglich Kohlenmonoxid- 
messgrope direkt proportionale Mengenregelung mindestens 
einer der dem Reaktor zustrdmenden Betriebsstof fe Bi^enngas 
und Russrohstoff auf Konstantbleiben der zur Erzielung der 
gewiinschten Jodadsorption erf orderliche Messgrdsso (n). V/enn 
die Verbrennungs luf traenge zur Steuerung. benutzt werden soil, 
wird fiii' die Komponenten Me than und/oder Acetylen oine direkt 
proportionale ' und fur die Komponente Kohlenmonoxid eine umge- 
kehrt proportionale Regelung angewandt. Das zu analysierende 
Abgas wird vor Einfuhrung in das Ultraro t-Messgerat sorg- 
faltig von Russ und Wasser befreit. Die Ultrarotanalysatoren 
des Messgerates werden auf die jeweils zu analy siorenden Gase 
und deren erwartete Konzentration eingestellt . Sie werden in 
voreingestellten Abstanden automatisch geeicht und korrigiert. 
Bevorzugt wird bei voreingestelltem Betriebsstof f-Haupt s trcm 
die Regelung auf einen kleinen Betriebsstof f-Nebens trom wirksara. 

Nach einer weiteren Ausgestaltung des erf indungsgemapen Ver- 
fahrens erfasst man als Messgrosse laufend die Gesaratmenge der 
im Abgas enthaltenen Kohlenwassers tof f e mittels Flammenionisa- 
tionsdetektoren und regelt direkt proportional den erhaltenen 
Werten die Mengen des Luf teinsatzes oder umgekehrt proportional 
die Mengen des Gas- bzw. Russrohstof f-Einsatzes auf Konstant- 
bleiben der zur Erzielung der geviinschten Jodadsoi-ption er- 
forderlichen Messgrosse, 

Das erfindungsgemasse Verfahren erlaubt eine reproduzierbare 
Einstellung gewunschter Jodadsorptionsverte von Furnace-Russen 
selbst in feinsten Abstufungen und ist daher anderen bekannten 
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Verfahren tiberlegen. So soil zum Beispiel nach der US-Patent- 
schrift 3.471.260 die Warmeleitf ahigkeit eines Russreaktorab- 
gases als Mass fur dessen Wasserstof f gehalt zur Kontirolle der 
Jodadsorption des Russes herangezogen werden, 

Bel Uberpriifung des Verfahrens zeigt sich jedoch, dass die 
Warraeleitf ahigkeit beziehungsweise der Wasserstoff gehalt keine 
zur Prozess-Steuerung brauchbare Messgrosse ist, well selbst 
bei Reaktoreinstellungen, bei denen Russe mit stark unterschied- 
licher Jodadsorption resultieren (Anderungen von zum Beispiel 
15 mg/g), keine signif ikanten Anderungen der Warmeleitf ahigkeit 
auftreten. Besonders bei Anderungen der Jodadsorption durch 
Variation der VerbrennungsLxft-Temperatur ergibt sich vielmehr 
ein breites uncharakteristisches Streufeld, ja zum Teil kehrt 
sich die zwischen Wasserstoff gehalt und Jodadsorption bestehende 
Beziehung vollkommen um» Anderungen der Verbrennungsluf t-Tempera- 
turen sind aber, wie schon weiter vorn ausgefiihrt, gerade die be- 
trieblich am haufigsten auftretenden Storgrossen. Die Erfindung 
wird anhand der nachfolgenden Beispiele in Verbindung mit den 
anliegenden Zeichnungen weiter erlautert. 

Beispiel 1 

Bei der Herstellung des feinteiligen Ofenrusses Corax P* wurde 
mit folgenden Einsatzmengen in einem Russreaktor bekannter 
Bauart gefabren: 

Olmenge 590 l/h 

Zerstauberluftmenge 150 Nm 3 /b 

Verbrennungsluftraenge 2 200 Nm 3 /h 

w&ssrige Additivlpsung 
zum 01 zugesetzt 

.Raffineriegasmenge 110 Nm /b 

Variiert wurde die Verbrennungsluf ttemperatur zwischen ^20 und 
lf7G°C. Wie schon weiter vorn ausgefiihrt, konnen Veranderungen 
in dieser Grossenordnung auch yollkoimnen unbeeinf lussbar da- 
durch ontstehen, dass sich in den Gegenstromvorwarraern isolier- 
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ende Russ-Schichten bilden. Dadurch wird der Varmeaustausch 
verschlechtert und die Lufttemperatur verringert, Ahnliche 
Effekte konnen bei Einwirkung von Regen auf Freiluf tanlagen 
auftreten. Es handelt sich bei der Veranderung der Temperatur ' 
der vorgewarmten Luft also um eine Storgrosse, die in der 
Praxis am haufigsten auftritt. In dera Abgasstrom des Russ- 
reaktors befand sich eine pordse Sonde, die das russfreie Ab~ 
gas in eine Vasserabscheidung fuhrte und das wasserfreie Gas 
auf vier kontinuierlich messende Gerate verteilte: 

1 # einen Wgrmeleitf ahigkeitsdetekto r 

(der auf den Vasserstof f gehalt einge- 
stellt und geeicht war) 

2. ein Ultrarotabsorptionsgerat 

(das selektiv auf den Methangehalt ein- 
gestellt und geeicht war) 

3> ein Ultrarotabsorptionsgerat 

(das selektiv auf den Acetylengehalt ein- 
gestellt und geeicht war) 

!f. ein Ultrarotabsorptionsgerat 

(das selektiv auf den KolilenrTionoxidgehalt 
eingestellt und geeicht war). 


Aus folgenfier Tabelle 1 und Abb* 1 ist dip Verand^rung cler 
Jodadsorptipn uji<4 der Gas?usammpnsetzung t>ei Verander.ung 4er 
Verbrennun^sluf t temperatur ssu entnehmeji ? 
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Wahrend die USrmelei t.fahigkeil; imd der Wasserstorfgebalt aur 
Veranderungen der Jodadsorption von 15 mg/g iiberhaupt nicht 
signifikant reagieren, ergeben sicli bei der Ultrarotabsorption 
fur die Methan-, Acetylen- und Kohlenmonoxidgehalte exakte 
Zusammenliange zwischen Jodadsorption und Gasanalyse. 

Beispiel 2 


Vie unter Beispiel 1 beschrieben, wurdo Schritt fur Schritt 
Menge oder Temperatur eines der Einsatzstoffe (Gas, 01, Luft) 
verandert/ Dabei wurde die Warmeleitf ahigkeit des den Russ ab- 
fiihrenden Gases verfolgt ( Wasserstof fgehalt ) und die Ultrarot- 
absorption (eingestellt auf Methan- und Acetylengelialt ) gleicb.- 
falls uberwacht. 

Die erhaltenen Messwerte wurden rait den Jodadsorp tionswerten 

des gleicnzeitig bergestellten Russes in Beziehung gesetzt. 

Es wurde wiederum der feinteilige Ofenruss Corax P* hergestellt. 

Die Einstelldaten vmrden wie folgt geandert: 

Olraenge 656 - 605 l/h. 

01temj>eratur 207 - 220 °C 

Raf f ineriegasmenge 95-125 Nm^/h 

Yerbrennungsluf tmenge 2 150 -2250 Nm^/h 
Verbrennungsluf ttemperatux420 - 470 °C 


Nur die Zerstauberluf tmenge vurde mit 150 Nm J /h konstant ge- 
halten. Die Ergebnisse sind in den folgenden Tab ell en 2, 3 
und 4, bzw, in den Abb. 2-4 wiedergegeben. 


*eingetragenes Varenzeicnen 
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TABELLE " 2 


Zusammenhang des gemessenen Wasserstof fgehalts und der Jod- 
adsorption wahrend der Corax P - Herstelluixg bei Veranderung 
verschiedener Einstelldaten (H £ iiber Warmeleitf ahigkeit ge- 
messen) 


15,05 
151 


15,06 
150 


15,36 
143 


15, 4o 
140 


15,47 
137 


Variation Olmenge 
H 2 Vol^ 1^.98 
Jodadsorption 153 
(mg/g) 

Variation Gasmenge 
H 2 Vol.# 14,60 
Jodadsorption 157 
(mg/g) 


14,67 15,12 
156 152 


15,28 15,33 15, 40 
150 147 1W 


Variation Verbrennungsluf tmenge 

H 2 Vol.56 " 14,75 1^,85 15,00 15,12 

Jodadsorption 158 157 152 148 

(mg/g) 


Variation 01 temper atnr 

H 2 Vol. 56 14,78 14,86 14,91 15,00 

Jodadsorption 152 150 .149 1*7 
(mg/g) 

Variation Verbrennungsluf tte mperatur 

H £ Vol.£ 14,93 14,95 15,10 14,95 

Jodadsorption 150 148 143 139 
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TABELLE 3 ' . • 


Zusammeixhang des gemessenen Methangehaltes und der Jodad- 
sorption wahrend der Corax P - Herstellung bei Veranderuhg 
verschiedener Einstelldaten (CH^ iiber UR- Absorption gemessen) 


Variation Olmenge 

CH^ Vol.# 0,035 0,039 0,050 0,068 0,078 

Jodadsorption 152 150 147 141 137 

(mg/g) 

Variation Gasmenge 

CH^ Vol,?i 0,018 0,030 0,048 0,060 

Jodadsorption 158 15^ 1^8 1^5 

(nig/g) 

Variation Verbreimungsluft temper atur 

Oil- Volo# 0,044 0,050 0,063 0,070 

Jodadsorption l4o 1^7 1^0 

Variation Verbrennungsluf traenge 

CH^ Vol.ji 0,032 0,0kk 0,051 0,066 

Jodadsorption 156 150 1^7 1^3 

Variation Oltemperatur 

CH^ Vol.# 0,046 0,050 0,063 0,069 

Jodadsorption 1^8 1^7 144 142 
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TABELLE 4 


Zusammenhang des geraessenen Acetylengehalts und der Jodad- 
sorption wahrend der Corax P - Herstellung bei Vei'anderung 
verschiedener Einstelldaten (C ? H p iiber UR-Analyse gemessen) 


Variation Olmenge 

C 2 H 2 V0I.5S 0,033 0,035 0,038 0,042 

Jodadsorption 150 148 140 136 

(mg/g) 


Variation Gaswionge 

'CjjHjjVoI.^ 0,024 0,028 0,032 0,035 

Jodadsorption 157 153 150 146 

(n»g/g) 

Variation Verbrennungsluftmenge 

C 2 H 2 Vol.# 6,023 0,026 0.02O 0,03^ 0,036 

Jodadsorption 158 155 150 144 142 

(mg/g) 


Varitition Oltcmperatur 

C 2 H 2 Vol.# 0,031 0,035 0,037 0,042 

Jodadsorption 150 146 143 139 

(n»g/g) 


Variation Yerbrcnnungslufttomperatur 

C 2 H 2 Vol.?o 0,031 0,034 0,037 0,039 

Jodadsorption 150 146 142 138 

(rog/g) 
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Es ist klar und eindeutig zu erkennen, dass fur die Ultrarot- 
absorption entsprechend dem Methan- und Acetylengehalt des 
Abgases ein eindeutiger Zusammenhang zwischen Jodadsorption 
und Gaszusaminensetzung besteht (Abb. 3i dass dagegeri fur 

die Varmeleitfahigkeit und den so gemessenen Wasserstof f gehalt 
die Korrelation keinesfalls ausreicht (Abb. 2). Hieraus geht 
hervor, dass die Warraeleitf ahigkeit und der T/asserstoff gehalt 
nicht geeignet sind, bei den ublicherweise betrieblich auf- 
tretenden Mengen- und Temperaturschwankungen eine Regelung 
auf konstante Jodadsorption vorzunehmen. Ultrarotabsorptions- 
detektoren, geeicht auf den Methan- und Acetylengehalt dagegen 
geben die Moglichkeit , Veranderungen in der . Jodadsorption recht- 
zeitig zu entdecken und von Hand oder automatisch wieder * 
einzuregeln. 

Beispiel 3 

DiesesBeispiel zeigt eine Anordnung, mit der besonders erfolg- 
reich gearbeitet werden kann, Die Anordnung ist in Abb. 5 dar- 
gestellt. In dem Reaktor (l) vird durch Warmeaustausch vorge- 
warmte Luft (3) eingefuhrt und mit der Kohlenwasserstof fbe- 
schickung 01 (4) und Gas (2) umgesetzt. Nach Abschluss der 
Reaktion wird das Gemisch in bekannter Weise mit Wasser (5) 
abgeschreckt. Am Ofenausgang oder vor der Abscheideanlage 
wird das Abgas liber eine porose Sonde (6) abgezogen, wobei 
der Russ zuruckgehalten wird. Das Abgas wird dann in mehreren 
Stufen von dem zunach&t dampf f orraigen ¥asser befreit, und zwar 
wird es erst durch Ktthler 7 und Grobabschneider 8, dann durch 
die Filter ^ und den Messgaskiihler 10 gefuhrt. Nach Passage 
eines weiteren Filters 11, der Pumpe 12 und dem Regulier- 
rotameter 13, wird das Gas in den eigentlichen Ultrarot- 
analysator l4 gegeben. Der Analysator ist mit dem Eichgerat 17 
verbunden, das in voreingestellten Abstanden ein Eichgas auf 
den Analysator gibt und Veranderungen des Verstarkers 15, Ver^ 
anderungen des Luftdrucks etc. automatisch korrigiert. Die 
Gaskonzentration wird bei 16 anzeigend und bei 19 schreibend 
wiedergegeben. Der Gasanalysenwert wirkt uber den Gasanalysen- 
regler 20 auf den Olmengenregler 21 ein. Dieser Olmengenregler 
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betatigt das Olventil 22 und korrigiert die insgesamt fliessende 
Olmenge so, dass die Gasanalyse konstant gehalten wird. Geregelt 
wird nur ein Teilstrom des Dies, vahrend die Hauptmenge durcli 
das Ventil 23 konstant gehalten wird. Das Ventil 22 ist mit 
einem Maximal- und Minimalkontakt versehen. Bei Uberschreiten 
der Maximaltnenge und bei Unterschreitung der Minimalmenge wird 
das Hauptventil 23 betatigt, ura das Regelventil 22 wieder in 
den Regelbereich zuriickzuholen. Die fliessenden Olraengen werden 
durch die Einrichtungen 24-27 angezeigt, registriert und sum- 
miert. Die vorlie gende Regeleinrichtung ist bei den 
vorstehenden Beispiclen so ein^estellt , dass auf Schwankungen, 
der durch den Analysator f estgestellten Abgaszusaramensetzung 
und damit der Russqualitat automatisch eine Mengenverstcliung 
eines der EinsatzstofT e (hier 01 ) erfolgt, so dass Gaszusaminen- 
setzung und auch Russqualitat auf den vorgesetzten Sollwert 
korrigiert werden. Das Wichtigste dabei ist, dass es bei dieser 
Anordnung gleichgiiltig ist, ob die Schwankung von der Gasmenge , 
Gasqualitat, von der Lufttemperatur oder Luftraenge oder von 
anderen Grunden herruhrt. 

Es ist leicht einzusehen, dass die Erfindung nicht auf die auto- 
matische Korrektur der Russqualitat durch Olmengenregelung be- 
schrankt ist, sondern, dass in gleicher Weise durch eine Neben- 
s chlus s gasmengenrege lung oder eine Nebenschlussluftmengenregelung 
der gewiinschte Erfolg erzielt werden konnte. Es ist auch leicht 
einzusehen, dass anstelle der automatischen Regelung auch eine 
Gas analy s onanz e ige treten kanii, wobei die erf orderlichen Ver- 
stellungen an den Einsatzmengen von Hand vorgenommen werden. 

Beispiel k 


Ein feinteiliger Ofenruss wurde mit folgenden Einstellbadingungen 
hergestellt : 
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21 1 3 A 2 5 

Verbrennungsluf tmenge 2 200 Nm^/h. 

Verbrennungslufttemperatur 4*70 °C 

Zerstauberluf tmeng-e 150 Nnr/h. 

Olraenge 585 l/h 

Oltemperatur 212 °C 

Raffineriegasmenge 110 Nm^/h 

Das benutzte Russol weist folgende Kennzahlen auf : 

Eleraentar analyse : Kohlenstoff Gew.# 92,39 

Wasserstoff Gew.# 5,84 

Stickstoff Gew.$ 0,72 

Sauerstoff Gew.^ 1,42 

Schwefei Gew*^ 0,69 

Dichte in kg/l bei 20° C 1,1 4 

bei 210°C 1 ,00 

Siedebeginn 270° C 

Siedeverlauf 10 # bei 310°C 
50 $> bei 350°C 
Bestilationsriickstand $ ' 2f7 

Conradsontest $ 1,5 , 

Das benutzte Raf f ineriegas v/eist folgende mittlere Analyse auf: 

Wasserstoff Vol. # 4 

Me than Vol. % 95 

Stickstoff Vol. # 0,2 
Acetylen, 

Methan Vol. # 0,2 

Heizwert Kcal/Nm 3 9 400 

Dichte 0,72 

Fur einen Zeitraum von 2,5 Tagen lief die Herstellung dieses 
Russes in der viblichen Weise, dass die Einstellbedingungen 
nach den Jodadsorptionswerten gesteuert wurden. Die Steuerung 
besteht ira allgemeinen darin, dass entsprechend der 
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erhaltenen Russpriifwerte die Gesamtblmengen urn kleine Betrage 
(5 l/h) je nach Bedarf vergrossert oder verkleinert wird. Fur 
einon Zeitraum von weiteren 2,5 Tagen wurden dagegen die Ein- 
stellbedingmigen entsprechend dor durch Ultrarotanalysator 
angezeigten Gasanalyse gesteuert. Der Ultrarotanalysator war 
auf den Methangehalt eingestellt. Die Schwankungsbreite der 
Jodadsorption des hergestellten Russes 1st aus der nachstehenden 
Aufstellung zu entnehmen: 

Herkommlicho Pahrwoise ob na Gasanalyse 

38 Jodadsorptionswerto 

Mittelwert 150,4 mg/g 

Standardabweichung 3«01mg/g 


Fahrweiso niit Gasanalyse 

39 Jodadsorptionswerte 

Mittelwert 150,9 mg/g 

Standardabweichung 1 » 7 1mg/ g 


Es 1st klar zu erkennen, dass die Schwankungsbroite der 
Jodadsorption fur den hergestellten Russ (gekeruizeichnct 
durch die Standardabweichung) auf fast die Halfte zuriick- 
gegangen ist, wenn erf indungsgeraass nach der Gasanalyse ge 
fahrcn wird. 

Beispiel 5 


Unter den gleichen Bedingungen wie unter Beispiel h wurde 
wieder ein Ofenruss mit einera Jodadsorptionssollwert von 
150 mg/g hergestellt. Der iiberwachte Zeitraum wurde auf je 
20 Stunden begrenzt in dera 17 Jodadsorptionswerte bestimmt 
wurden. 
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20 Stunden wurde oline Gasanalyse mit Ultraro tanalysator ge- 
fahren, 20 Stunden dagegen mit Gasanalyse durcli Ultrarot- 
analysator. Dor Ultrarotanalysator war auf den Methangehalt 
eingestellt • Die Messvcrte worden nachstehend mitgeteilt: 

jodad sorption 
ohiie Gasanalyse mit Gasanalyse 

Stunden nig/g mg/g 


0 

148, 1 

152,2 

1 

134,4 

152,5 

2 

148,8 

150,0 

3 

150,0 

150, 0 

4 


150,0 

5 

152,5 

150,0 

7 

153,7 

148,9 

9 

152,5 

148,1 

11 

15^,9 

148, 1 

12 

154,4 


13 

151,2 

149,4 

14 

150,0 

149,4 

15 

1*+8,8 

149,4 

16 

1*48,8 

149,4 


146,4 

149,4 

18 

148,8 

149,4 

19 

150,5 

149,4 

20 

154,4 

149,4 


Mittelwert 151,1 1^9 , 7 

Standardabweicliung 2, 63 1,11 

Anzahl der Jodadcorptions- 

werte 17 17 

An der erhaltcnen Standardabweichung fiir die beiden Ver- 
suclisabschnitte ist die Virksamkeit der erfindungs-gemassen 
Arbeitsveise klar zu erkennen. Die mittlere Streuung ist 
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bei der Arbeitsweise ohne Gasanalyse raehr als doppelt so jyoss 
wie bei dor Arbeitsweise mit Gasanalyse. Eine zusatzliche op- 
tische Demonstration der Werte wird in Abb. 6 gegeben. 

Nach den vorstehend aufgefuhrten Beispielen kann durch die 
kontinuierliche Verfolgung der Abgaszusammensetzung von Russ- 
reaktoren eine Kontrolle und Steuerung der Russqualitat er- 
folgen. Die luckenlose kontinuierliche Registrierung direkt 
an der Produktionsstatte des Russes ist jeder noch so haufigen 
Russprobenuntersuchung iibex-legen. Geeignet ist dabei die Ver- 
folgung der Konzentration von Me than, Acetylen oder Kohlen- 
monoxid und raehrere dieser Gase in Kombination. 

In den aiigefiihrten Beispielen erfolgte die kontinuierliche 
Registrierung der Gaszusamraensetzung durch Ultrarotanalysatoren, 
die auch fur die Regelimpulse fur eine automatische Regelung 
sorgten. Die Benutzung dieser Methode ist nicht bindend fur 
die Anvendung der erf indungsgemassen Arbeitsweise. Vielmehr 
kann beispielsweise auch die Sumine der im Gas verbliebenen 
Kohlenwasserstoffe durch Flammenionisationsdetektoren kontinu- 
ierlich bestimmt und zur Steuerung der Russqualitat behutzt 
werden. 

Ein weitorer Vorteil der kontinuier lichen Gasanalyse und der 
automatischen Steuerung eines der Einsatzstof f e durch Gas- 
analyse soli noch angefiihrt werden. Kurzfristige Anderungen 
an den Of eneinrichtungen konnen normalerweise nur sehr schwer 
ausfindig gemacht werden. Pulsierende Verstopfungen in den 
Olzerstaubungseinrichtungen, kurzf ristiger Ansatz und Abbau 
von Koksschichten, unregelmassige Quenchwassei-verdiisung, Ab- 
lagerungen von Russ im Ofenraum, Veranderungen durch abplatzende 
Mauerungsbestandteile etc. konnen mit der beanspruchten Vor- 
richtung sofort beobachtot werden. Dies gestattet eine sofortige 
Abstellung der storenden Veranderungen im Ofenraum, vahrend 
sonst dor Ofen bis zur vollstandigen Verkokung oder gar bis zur 
Zerstorung der Ofenmauerung weitergef aliren wird, ohne dass die 
auf gotretenen Veranderungen bemerkt werden. 


209840/09 1 0 


18 - 


PATENTANSPROCHE 


211 3425 


1. Verfahren zum Konstanthalten einer gewunschten , durch die 
Jodadsorption cbarakterisierten Teilchonf einheit von Russen 
bei Herstellung im Furnace-Proxess, ^ekennz e i chne t durch 
laufende quantitative ultrarotspektroskopische Analyse des 
Abgases aus dem Realctor auf die Komponenten Methan und/oder 
Acetylen oder Kohlenmonox.id , und analysenabhangige , beziig- 
lich Methan- und Acetylenmessgrbsse umgekehrt proportionale, 
beziiglich Kohlerimonoxidmessgrosse direkt proportionale Hen- 
genregelung mindestens einer der dem Reaktor zustromenden 
Betriebsstoff e Brermgas oder Russrohstoff auf Konstant- 
bleiben der zur Erziolung der gewiinschten Jodadsorption er- 
ror der lichen Messgrosse (n) • 

2. Verfaliren zum Konstanthalten einer geviinschten durch die 
Jodadsorption charakterisierten Teilchenf einheit von Rus.sen 
bei Herstellung im Purnace-Prozess, fiekennzeichno t durcii 
laufende quantitative ultrarotspektroskopische Analyse des 
Abgases aus dem Reaktor auf die Komponenten He than und/oder 
Acetylen oder Kohleninonoxid und analysenabhangige beziiglich 
Methan und Acctylenraessgrosse direkt proportionale, beziiglich 
Kohlenmonoxid umgekehrt proportionale Mengenregelung der 
Verbrennungsluft auf Kons tan thai tung der zur Erzielung der 
gewiinschten Jodadsorption erf orderlichen Messgrosse ( n )« 

3« Verfahren nach Anspruch 1 oder 2 9 dadurch golcGnnzsichnGt , 
dap die Ul t raro tme s s gerat e in voreinges tell ten Abstanden 
automatisch geeicht und korrigiert werden, und dass bei 
einem voreingestellten Betriebsstof f - Hauptstroin die 
Regelung auf einen kleinen Betriebsstof f - Nebenstrom 
wirksam vird. 
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k. Verfabren zura Konst anthal ten einer genriinschten, durcli 
dio Jodadsorption charalcterisierten Teilchenf einheit 
von Russen bei Herstellimg im Furnace - Process, dadurch 
gekomr/.piclinet ; dass man als Mess^rosse laufend die 
Gesamtmenge der im Abgas enthaltcnen Kohlonuasserstoffo 
mittels Flanimenionisatdonsdetektoren erfasst und dirokt 
proportional den erlialtenen Norton die Vorbennungsluft- 
menge oder unu;elcehrt proportional die Brcnngas- oder 
Russrohstoffmenffe auf Konstantbl eiben der zur Erzieliing 
der gevtlnsckten Jodadsorption orf orderlicho Mess^iisso 
regclt. 

5. Verfahren nacli Anspruch. 1 - h zur unmittelbaren ErJconnung 
von Veriinderunffcn im Ofenraum, die durcli VerstopfUngon 
in den Olzerstaubern, durch Koksabsclioidung und durch 
Abbrockeln oder Einfall von Mauerungsteilen entstnlien 
konnen. 


19.2, 1971 
PL/ Dr . Kr . - Lc < 
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Zusammenhan g des g emessenen Wasserstoff g ehalts und der Jodadsorption wohrend der 
CQRAX P-Herstetlun q bei Verdnderung verschiedener EinsteUdaten 
(Ht iiber Warmeleitfdhigkeit gemessen ) 


Abb.2 
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Zusammenhan g des g emessenen Methan o ehalts und der Jodadsorption wtihrend der 
CQRAX P-Herstettun o bei Veranderun a verschiedener EinsteUdaten 
(CH* uber UR- Absorption gemessen) 
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Zusammenhan o des gemessenen Acet vleng ehatts und der Jodadsor ption wahrend der 
CDRAX P-HersteUun q bei Veranderunq verschiedener Einstelldaten 
ICzHziiber UR-Analyse gemessen) 


Abb. 4 
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Fahrweise ohne Gasanat yse 


Abb. 6 
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